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Die Herstellung von aromatischen einkernigen 
Diisocyanaten, insbesondere der Toluylendiisocya- 
nate, erfolgt im technischen MaBstab durch Urn- 
setzen der den Isocyanaten- zugrunde liegenden Ba- 
5 sen mit Phosgen. Vorzugsweise arbeitet man in der 
Weise, dSaB man zunachst in mit Ruhrwerken ver- 
sehenen Kesseln aus Phosgen und einem Teil des 
bei der Phosgenierung benotigten Losungsmittels 
bei erwa o° eine Phosgenlosung einerseits und aus 

10 der restlichen Losungsmittelmenge und der Base 
eine Basenlosung andererseits herstellt. Wegen der 
Schwerldslichkeit der aromatischen Basen mufi die 
Herstellung der Basenlosung bei etwa 70 bis 8o° 
erfolgen. Dann laBt man unter Ruhren und Kuhlen 

15 mit Sole die heiBe Basenlosung zu der Phosgen- 



losung zulaufen (Kakphosgenierung), heizt an- 
sdhlieflend langsam auf die Phosgenierungstempe- 
ratur auf .und. beendet die Phosgenierung unter 
Ruhren und Durchlfeiten von Phosgen (HeiBphos- 
genierung). Darauf entfernt man mit Hilfe eines 20 
trockenen Inertgasstromes, z. B. Stackstoff oder 
Kohlensaure, den man unter Ruhren durch die Iso- 
cyanatlosung hindurchschickt, das ubersohussige 
geloste Phosgen, worauf die Aufarbeitung zum 
reinen Isocyanat, vorzugswei«se durch Destination, 25 
erfolgen kanir. 

Diesem Herstellungsverfahren haften die ub- 
lichen Mangel einer chargenweisen Produktion an. 
Erschwerend kommt im vorliegenden Falle hinzu, 
daB zur Durchfuhrung der Kaltphosgenierung er- 30 
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hebliche Mengen an flussigem Phosgen bendtigt 
werden, von denen ein Teil bei dem sich hieran 
anschlieBemden Hochheizen innerhalb kurzer Zert 
gasformig entweicht. Es ist daher rncht moghch, 
5 die Kessel und damit den Materialeinsatz beliebig 
zu vergroBern, da sonst die Phosgenmengen so 
groB werden, daB deren gefahrlose Handhabung 
nicht gewahrleistet werden kann. Auch die Frage 
der Phosgenwiedergewinnung gestaltet sich bei 

io diesem Verfahren wegen des stofiweise groBen 
Phosgenanfalles schwierig. 

Es wurde nun gefunden, daB man einkernige 
aromatische Diisocyanate in kontinuierlicher 
Arbeksweise und mit wesentlich verbesserter Aus- 

15 beute erhalten kann, wenn man in kontinuierlichem 
Arbeitsgang aus der dem Isocyanat zugrunde he- 
genden, Base und der Gesamtmenge des bei der 
Phosgenierung verwendeten Losungsmittete erne 
Basensuspension herstell*, diese Suspension laufend 

ao mi* der erforder lichen Menge Phosgen in der Kalte 
umsetzt, anschliefiend das Reaktionsgemisch in 
fortlaufendem Arbeitsgang durch ein oder mehrere 
senkrechit oder schrag stehende beheizte Rohre, tn 
denen das Material auf die Heiflphosgenierungs- 

a 5 temperatur, gegebenenfalls unter Zusatz von gas- 
formigem Phosgen, aufgeheizt wird, hindurch- 
druckt undi die ausphosgenierte Losung durch Be- 
gasen mit einem trockenen Inertgasstrom in einer 
Kolonne vom gelosten Phosgen befreit. Die Her- 

30 stellung der Basensuspension kann in beliebiger 
Weise erfolgen, z. B. indem man die Base in der. 
Hitze in der Gesamtmenge des Ldsun^smittels 
lost, die Losung in einem geeigneten Aggregat, 
z.B. in einer Kuhlschnecke, abkiihlt, wobei der 

35 groflte Teil der Base auskristallisiert? und dann den 
Kristallbrei in geeigneten Apparaten, z. B. Disper- 
giermaschinen, so fein aufmahlt, daB die durcn- 
schnittldche GrdBe der Basentettchen etwa 10 bis 
50 u betaagt. Man kann aber auch die feste, grob 

40 zerkleinerte Base direkt mit dem Losungsmittel 
fein aufmahlen oder in anderer Weise verfahren. 
Die Verwendung einer kalten Basensuspension an 
Stelle einer heiBen Basenldsung bringt den groBen 
Vorzug mit sice, daB das Umsetzungsprodukt mit 

45 Phosgen in der Kalte einen dunnen Brei dsarstellt, 
der sich durch Pumpen fordern lafit, was fur die 
weitere kontinuierliche Verarbeitung von beson- 
derer Bedeutung i'st. Auflerdem erhalt man bei 
dieser Arbeitsweise erine nicht unerhebliche Er- 

e 0 homing der Ausbeute. Ein weiterer besonderer 
Vorzug dies neuen Verfahrens besteht dann, daB 
die Raum-Zeit- Ausbeute wesentHch vergroBerfr ist. 
Sie betragt ein mehrf aches gegenuber der Arbeits- 
weise in Kesseln, so daB man nur verhaltoismaBig 

s5 kleine Apparate benotig*. 

An Hand der Zeichnung 1 wird das Verfahren 1m 
einzelnen fur die Herstellung von 1, 2, 4- bzw. 
1, 2, 6-Toluylendiisocyanat erlautert. Im Vorrats- 
behalter 1 befmdet sich die geschmolzene Base (i, 

60 2,4- oder 1, 2, 6-Toluylendiamin) bei einer Tem- 
peratur. von etwa 105 bis no°C, im Behalter2 
o-Dichlorbenzol bei Raumtemperatur. Durch die 
Dosierpumpen 3 und 4 werden 122 kg/h Base und 
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450 kg/h o-Dichlorbenzol in den Kessel 5 gedriickt, 
wp sie unter Ruhren zu einer 70 bis 3o° heiBen 
Losung vereinigt werden. Uber einen Syphon lauft 
diese Losung in die Kuhlschnecke 6, wo sie auf 
ungefahr o° abgekuhk wird Der aus der Schnecke 
austretende Kristallbrei djurchlauft zwei Disper- 
giermaschinen 7, in denen die Base zu einer feinen 
Suspension* aufgemahien wird, die fortlaufend in 
den Kessel 3 einlauft, in dem die Kaltphosgenie- 
rung durchgefuhrt wird. Die notwendige Phosgen- 
menge von 265 kg/h wird in flussiger Farm uber 
den Stromungsmesser 9 laufend ebenfalls Kessel 8 
zugefuhrt. Die am Boden des Kessels & befindliche 
Dosierpumpe io, die so eingestellt wird, dafl Kes- 
sel 8 standig etwa zu 50 bis 60 •/• gefiiilt bleibt, 
fordert das Reaktionsprodukt fiber einen Vorwar- 
mer 11, in dem es auf etwa 30 0 aufgeheizt wird, 
und driickt es dann weiter in den Phosgenier- 
turm 12 — ein mehrere Meter langes Rohr aus 
saurefestem Stahl mit einem Durchmesser von 
etwa 500 mm, das mit Raschigringen gefiiilt ist — , 
in dem es durch auBen aufgebrachte Hedzschlangen 35 
auf etwa 170 0 aufgeheizt wird. Am Kopf des Tur- 
mes entweicht das uberschussige Phosgen zusam- 
men mit Chlorwasserstoff und Ldsungsmittel- 
dampfen, die im Kuhler 13 niedergeschlagen wer- 
den. Das auskondensierte Losungsmittel wird am 90 
FuB der Kolonne wieder eingefuhrt, wahrend die 
abziehenden phosgenhaltigen Gase einer Phosgen- 
wiedergewinnungsanlage zugefuhrt oder vernichtet 
werden. Die Reaktionslosung wird iiber einen 
Uberlauf einem zweiten Pfeosgenierturm 14 zuge- 95 
fuhrt, in dem am FuB uber den Stromungsmesser 16 
etwa 40 bis 50 kg/h gasformiges Phosgen eingeleitet 
werden. Die aus diesem Turm entweichenden Gase 
werden ebenfalls uber einen Kuhler 15 von L6- 
sungsmitteldampfen befreit und mit den Abgasen 
aus Turm 12 vereinigt. Das diesen Turm verlas- 
sende, vollstandig ausphosgenierte Produkt lauft 
nun auf eine Glockenbodenkolonne 17 auf, in der 
es durch einen heifien Stickstoffstrom — etwa 
5 Nm 8 /h — , der uber den Stromungsmesser 20 los 
eingeleitet wird, im Gegenstrom vom gelosten 
Phosgen befreit wird. Es verlaBt die Ausblase- 
kolonne uber Syphon 19 und wird im Vorratsbe- 
halter 21 gesammelt, von wo aus es dann der De- 
stination zugefulhrt wird. Die aus der Ausblase- no 
kolonne abziehenden Gase werden durch Kuhler 18 
geleitet, in dem das Losungsmittel auskondensiert 
und auf den Kopf der Kolonne auflauft. Man er- 
halt so in einer Ausbeute von etwa 80% das Tolu- 
ylendiisocyanat, wahrend bei der bisherigen char- 115 
genweisen Herstellung die Ausbeute nur etwa 
70% betragt. 

PATENTANSPRUCH: 

lao 

Verfahren zur kontinitieriichen Herstellung 
von einkernigen aromatischen Diisocyanaten, 
dadurch gekennzeichnet, daB man in kontinuier- 
lichem Arbeitsgang aus der dem Isocyanat zu- 
grunde liegenden Base und der Gesamtmenge 1*5 
des bei der Phosgenierung verwendeten L6- 
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sttngsnrittels eine Basensuspension her&Uellt, 
diese laufend mit Phosgen ki der Kalte umsetzt, 
das Reaktionsprodukt anschlieflend in fortlati- 
fendem Arbeitsgang durch ein oder mehrere 
senkrecht oder schrag stehende beheizte Rohre, 
in den-en das Material, gegebenenfalls umter 



Zufuhr von gasfortnigem Phosgen, auf die 
Pfoosgenierungstemperatur aufgeheizt wird, 
hindurchdruckt und anschliefiend die Losung 
durch Begasem mit einem trockenen Inertgas- 
strom in einer Kolonne von gelostem Phosgen 
befreit. 
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